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Abstract: Nano-sized powders were synthesized by hydrothermal method with ZrO(NO3)2·2H2O、

Y(NO3)3·6H2O and ammonia as raw materials. The phase composition and microstructure of the YSZ 

powders were investigated by X-ray diffraction, scanning electron microscope and transmission electron 

microscopy. The effects of microwave drying and ambient drying on the agglomeration and particle size of 

YSZ were analyzed. The results show that the reaction time can be reduced at some degree under microwave 

drying and YSZ nano-powders with less agglomeration can be acquired. 
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摘  要：采用 ZrO(NO3)2·2H2O、Y(NO3)3·6H2O 和氨水为原料，用水热法制备出了纳米级 YSZ 粉体。

运用 XRD、SEM 等测试手段对 YSZ 粉体的性能进行了表征和分析，研究了微波干燥和常规干燥对粉

体粒径和团聚状态的影响，结果表明，微波干燥可以减少干燥时间，制备出粒度小，粒径均匀、团聚

少的纳米 YSZ 粉末。 
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1 前言 

氧化钇稳定氧化锆（YSZ）是一种非常重要的结

构和功能材料，具有优良的离子导电性和机械性能，

被广泛应用于制造氧气传感器和固体燃料电池等领域
[1]。作为一种重要的固体电解质材料，制备出性质优

良的钇稳定氧化锆粉体引起各国学者的广泛关注[2]。

理想的 YSZ 粉体要具有以下特征：纯度高、可控的化

学组分、粒径小且粒度分布窄、无团聚、具有球形的

理想形貌等[3]。然而随着粉体粒径的减少，其颗粒的

比表面积和表面能增大，极易发生团聚，因此在获得

粒径小且粒度分布范围窄的粉体的同时，控制团聚体

的出现，是当前迫切需要解决的问题。 

本文采用水热法制备出 YSZ 超细粉末，并采用微

波法进行干燥，极大缩短了干燥时间，并且可以有效

地减少团聚体的形成。 

2 实验过程 

2.1 粉体的制备 

将物质的量比一定（Y2O3 的含量为 3％）的

ZrO(NO3)2·2H2O 和 Y(NO3)3·6H2O 溶于去离子水中，加

入聚乙二醇（PEG）作为分散剂，配制一定锆盐浓度为

0.1mol/L 的溶液，在搅拌条件下，滴加氨水到 pH 值

为 9，获得前驱体溶液；将前驱体置入具有聚四氟乙

烯内衬的密闭高压斧中在 200℃进行水热反应 2小时，
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将所得产物经乙醇洗涤和超声分散后干燥，研磨后进

行表征测试。 

2.2 样品的表征 

采用 PHilips X'Pert PRO SUPER X-射线衍射仪

对样品粉末进行 X 射线衍射分析。采用 Hitachi S-4800

电子扫描电镜（SEM）观察样品的形貌。采用日本制

造 JEOL JEM-2100 透射电子显微镜（TEM）对粒子粒

径进行分析。 

 

3 结果与讨论 

图 1 为相同水热环境下常规干燥和微波干燥所获

得的产物的 XRD 图谱，样品均经过 700℃热处理。由

图可以看出，常规干燥和微波干燥都可以获得结晶度

良好并且以四方相为主的纳米 YSZ 粉末。 
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Fig 1 XRD patterns of YSZ powders prepared at different 

drying conditions 

图 1 不同干燥方式制备的 YSZ 粉体 XRD 图 

 

图2为常规干燥和微波干燥所获得的产物的YSZ

粉体的 SEM 图，由图可以看出，常规干燥所得的颗粒

大小不均，团聚比较严重，而微波干燥所获得的粉体

分散性较好，粒度均匀，说明用微波干燥有利于减少

粉末团聚的现象。在实验过程还发现，采用常规干燥

需要若干小时才能烘干的产品，用微波干燥只需要十

多分钟，因此微波干燥可以大幅度减少干燥所需时间，

由于干燥时间的缩短从而大大提高了工作效率。 

图 3为常规干燥和微波干燥所获得的产物的YSZ

粉体的 TEM 图，由图中可以看出经微波干燥所获得的

粉体的粒度要比常规干燥所的的粉体粒度小，同时也

可以看出常规干燥所得的粉体中存在大量硬团聚，与

SEM 所得结果一致。  

粉体在干燥过程中产生团聚的原因有两方面，一

方面由于粒子减小导致表面能越大，另一方面则是由

于固液界面及液体表面张力的存在，胶体中的液体在

挥发过程中，极易产生凝胶孔的塌陷促使颗粒聚集并

长大。 

微波干燥所获得的产物之所以具有分散性好，粒

度小的优点，是由于微波干燥不同于常规干燥的干燥

机制所引起的。微波干燥利用的是介质消耗原理，在

微波干燥过程中，微波 

对物料的作用在内外同时发生，由于物料表面的散热

条件好于中心但是中心温度又高于表面，所以内部迅

速产生蒸汽，形成压力梯度，因此温度梯度与水分排

出方向一致，从而改善了水分迁移条件，克服了常规

干燥的缺陷，从而更易得到分散性好，粒度均匀的颗

粒[4]。 

在常规干燥过程中，随着湿胶体中水分的蒸发胶

体中产生了孔隙，在孔隙中出现的弯月液面形成的毛

细收缩会产生表面张力，表面张力越大，毛细作用越

强，越容易产生团聚现象。在普通的干燥箱里干燥样

品，由于其利用的是电能辐射器发射的远红外线照射

需要干燥物料的表面，使表面温度升高，随着样品表

面水分的蒸发，物料内部与物料表面形成温度差，物

料内部的水分需要借助扩散作用移到表面从而达到干

燥的效果，由于温度梯度与水分梯度的方向相反，所

以普通干燥的干燥时间长，团聚现象明显[5,6]。 
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a b 

Fig 2 SEM images of YSZ powders prepared at different drying conditions 

a- SEM images of YSZ powders prepared at ambient drying condition 

b- SEM images of YSZ powders prepared at microwave drying condition 

图 2 干燥产物 SEM 照片 

a-常规干燥产物 SEM 照片 b-微波干燥产物 SEM 照片 

a b 

Fig 3 TEM images of YSZ powders prepared at different drying conditions 

a- TEM images of YSZ powders prepared at ambient drying condition 

b- TEM images of YSZ powders prepared at microwave drying condition 

图 3 干燥产物 TEM 照片 

a-常规干燥产物 TEM 照片 b-微波干燥产物 TEM 照片 

4 结论 

在水热法制备 YSZ 超细粉体的干燥过程中，不同

的干燥方式对粉体的粒径及团聚状态有很大影响，与

常规干燥法相比，采用微波干燥不仅可以大大缩短干
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燥时间，还可以有效地控制粉末的团聚状态，获得粒

径小且粒度均匀的 YSZ 超细粉体。 
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